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(57) Abstract: The invention relates to 
a method for carrying out a solid-liquid 
reaction, according to which a) a 
reaction suspension is prepared, 
containing a first reactant which is 
suspended in a suspension medium and 
a second reactant which is dissolved in 
the same, one of the reaction products 
being insoluble in the suspension 
medium, b) the reaction suspension is 
guided through a longish reaction zone, 
the Reynolds number of the flow being 
less than 20,000, and c) the insoluble 
reaction product formed is separated. 
The method is advantageous in that the 
insoluble reaction product is obtained 
in a form which is easy to filter. 



(57) Zusammenfassung: Beschrieben 
wird ein Verfahren zur Durchfuhrung 

p ^ einer Fest/Flussig-Reaktion, bei dem 

| ^ ^ man a) eine Reaktions-Suspension 

N^Zy zubereitet, die cinen ersten Reaklanden 

suspendicrt und einen zweiten 
Reaklanden gelost in einem 
Suspensionsmedium enthalt, wobei 

eines der Rcakiionsprodukte unloslich im Suspensionsmedium ist, b) die Reaktions-Suspension durch eine langliche Reaktionszone 
leitet, wobei die Reynolds-Zahl der Slrbmung weniger ais 20000 betragt, und c) das gebildete unlosliche Reaktionsprodukt abtrennt. 
Das Verfahren weist den Vorteil auf, dass das unlosliche Reaktionsprodukt in gut filtrierbarer Form anfallt. 
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Fest/Flussig-Reaktion 



Beschreibung 

5 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Durchfuhrung 
einer Fest/Flussig-Reaktion, d.h. einer Umsetzung in fliissiger 
Phase, bei der ein erster Reaktand in teilchenformiger fester 
Form und ein zweiter Reaktand in geloster Form vorliegt und eines 

10 der Reaktionsprodukte im Reaktionsmedium unloslich ist. Durch ge- 
eignete Wahl des Reaktionsmediums konnen zahlreiche Umsetzungen 
in dieser Weise durchgefiihrt werden, z.B. die Herstellung von 
Ethern oder Estern durch die Williamsonsche Synthese oder die 
Herstellung gemischter Saureanhydride durch Umsetzung eines Sal- 

15 zes einer ersten Saure mit dem Halogenid einer zweiten Saure. Das 
bei diesen Synthesen als Koppelprodukt gebildete anorganische 
Salz ist in vielen organischen Losungsmitteln unloslich. 

Ein technisch bedeutsames Beispiel ist die Umsetzung von Natrium- 
20 oder Ammoniumbenzoat mit Phosphor ( III )chlor id zu Tribenzoylphos- 
phit und Natrium- bzw. Ammoniumchlorid. Tribenzoylphosphit kann 
mit Triscyanomethylhexahydrotriazin umgesetzt und das Urosetzungs- 
produkt kann zu N-Phosphonomethylglycin hydrolysiert werden, wel- 
ches unter dem Namen Glyphosate bekannt und ein in groJ3en Umfang 
25 eingesetztes Totalherbizid ist. Fur die angesprochene weitere Um- 
setzung des Tribenzoylphosphits ist die vorhergehende vollstan- 
dige Abtrennung des gebildeten Natrium- oder Ammoniumchlorids er- 
forderlich. 

30 Bollmacher, H. und Satori, P. beschreiben in Chemiker-Zeitung 107 
(1983) Nr. 4, S. 121-126 die Herstellung von Tribenzoylphosphit. 
Dabei wird Natriumbenzoat in wasserfreiem Ether suspendiert und 
mit Phosphor ( III )chlor id versetzt. Anschlieflend wird das Losungs- 
mittel im Hochvakuum abdestilliert und durch Behandeln mit Hexan 

35 werden mitgebildete Nebenprodukte entfernt. 

Bei Umsetzungen der beschriebenen Art, bei denen ein Reaktand ein 
Feststoff ist wahrend der andere Reaktand gelost in der fliissigen 
Phase vorliegt, findet die Reaktion an der Oberflache oder in un- 
40 mittelbarer Nahe zur Oberflache des festen Reaktanden statt. Das 
unlosliche Reaktionsprodukt bildet sich an der Oberflache des fe- 
sten Reaktanden aus. Allerdings sind die Kontaktstellen zwischen 
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dem vorgelegten festen Reaktanden und dem sich bildenden festen 
Reaktionsprodukt auflerst fragil. AuBerdem nimmt das Volumen des 
festen Reaktanden im Verlauf der Reaktion stetig ab r so dass am 
Ende der Umsetzung lediglich ein loses Agglomerat des festen Re- 
5 aktionsproduktes vorliegt. Vielfach bildet das an der Oberflache 
des festen Reaktanden aufwachsende feste Reaktionsprodukt porose 
Strukturen, die ebenfalls durch erhebliche Fragilitat gekenn- 
zeichnet sind. Bereits kleine mechanische Belastungen reichen 
aus, urn das feste Reaktionsprodukt von der Oberflache des festen 

10 Reaktanden zu losen bzw. das lose Agglomerat des festen Reakti- 
onsprodukt s zu zerstoren. Intensives Ruhren bei der Umsetzung 
fuhrt zur Bildung sehr feiner und damit schlecht f iltrierbarer 
Feststoffe. Diese Nachteile sind uraso ausgepragter , je grower die 
AnsatzgroBe gewahlt ist, da sich der Abrieb infolge der groBeren 

15 Scherung am Ruhrer bei groBen Ansatzen verstarkt. Ohne mechani- 
sche Durchmischung wlirden die Feststoffe sich jedoch am Boden des 
Reaktionsgef aBes absetzen oder an der Flussigkeitsoberf lache auf- 
schwimmen, was zu einer inakzeptablen Verlangerung der Reaktions- 
zeiten aufgrund der langen Dif fusionswege fiihrt. 

20 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur 
Durchfiihrung einer Fest/Flussig-Reaktion anzugeben, bei dem das 
unlosliche Reaktionsprodukt in einer gut f iltrierbaren Form an- 
fallt. 

25 

Erf indungsgemaB wird diese Aufgabe durch ein Verfahren gelost, 
bei dem man 

a) eine Reakt ions-Suspension zubereitet, die einen ersten Reak- 
tanden suspendiert und einen zweiten Reaktanden gelost in ei- 

30 nem Suspensionsmedium enthalt, wobei eines der Reaktionspro- 

dukte unloslich im Suspensionsmedium ist f 

b) die Reaktions-Suspension durch eine langliche Reaktionszone 
leitet, wobei die Reynolds-Zahl der Stromung weniger als 
20000 betragt, und 

35 c) das gebildete unlosliche Reaktionsprodukt abtrennt. 

Das Suspensionsmedium wird so ausgewahlt, dass es gegemiber den 
eingesetzten Reaktanden und Reaktionsprodukten inert ist. Der er- 
ste Reaktand ist im Suspensionsmedium unloslich, der zweite Reak- 
40 tand ist darin loslich. Bei dem unloslichen Reaktionsprodukt kann 
es sich um das Wertprodukt oder ein Koppelprodukt der Umsetzung 
handeln . 

Fur die Zwecke der vorliegenden Anmeldung bedeutet "unloslich" 
45 eine Loslichkeit von weniger als 1 g/100 ml und "loslich" eine 
Loslichkeit oder Mischbarkeit von mehr als 5 g/100 ml bei der je- 
weiligen Reaktionstemperatur . Die Stromung der Reaktions-Suspen- 
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sion durch die Reaktionzone ist durch eine Reynolds-Zahl von we- 
niger als 20000, vorzugsweise weniger als 10000, besonders bevor- 
zugt weniger als 5000, gekennzeichnet , d.h. es handelt sich urn 
eine im Wesentlichen laminare oder schwach turbulente Stromung. 
5 Die Reaktions-Suspension wird demzufolge unter scherarmen Bedin- 
gungen durch die Reaktionszone gefiihrt. "Langliche Reaktionszone" 
bedeutet, dass das Verhaltnis von Lange zu (langstem) Durchmesser 
der Reaktionszone mehr als 10, vorzugsweise mehr als 25 betragt. 
Der Querschnitt der Reaktionszone ist nicht kritisch, im Allge- 
10 meinen ist ein kreisformiger Querschnitt bevorzugt. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren vermeidet zum Einen, dass exzes- 
sive mechanische Krafte auf die fragilen Teilchen in der Reak- 
tions-Suspension ausgeubt werden, die zu Abrieb und unerwiinscht 
15 feinteiligem Feststoff fiihren. Andererseits verhindert das Aus- 
bilden einer laminaren oder allenfalls schwach turbulenten Stro- 
mung das Auftreten von Inhomogenitaten in der Reaktions-Suspen- 
sion, wie das Absetzen von Feststoff en. 

20 Die Reaktions-Suspension wird durch die langliche Reaktionszone 
parallel zu deren Langsachse gefiihrt. Im Allgemeinen ist es be- 
vorzugt, dass die Langsachse der Reaktionszone vertikal verlauft, 
d.h. die Reaktions-Suspension wird entweder in Richtung der 
Schwerkraft oder entgegen der Richtung der Schwerkraft durch die 

25 Reaktionszone gefiihrt. Eine Stromung entgegen der Richtung der 
Schwerkraft ist bevorzugt, wenn das gebildete unlosliche Reakti- 
onsprodukt eine hohere Dichte als das Supensionsmedium aufweist, 
wahrend eine Stromung in Richtung der Schwerkraft bevorzugt ist, 
wenn das gebildete unlosliche Reaktionsprodukt eine niedrigere 

30 Dichte als das Suspensionsmedium aufweist und/oder die Reaktion 
eine ausgepragte exotherme Warmetonung aufweist, die zu einer 
Verringerung der Dichte des Suspensionsmediums im Verlauf der Re- 
aktion fiihrt. Die Stromungsgeschwindigkeit sollte dabei vorzugs- 
weise so gewahlt sein, dass sie mindestens so groB wie die Sink- 

35 bzw. Auftriebsgeschwindigkeit der Teilchen des gebildeten unlos- 
lichen Reaktionsproduktes ist, wobei diese ihrerseits von ver- 
schiedenen Faktoren, wie beispielsweise der Viskositat des Reak- 
tionsmediums , abhangt . 

40 Beim erf indungsgemaBen Verfahren wird zunachst eine "Reaktions- 
Suspension" zubereitet, d.h. ein geeignet gewahltes Suspensions- 
medium, der erste Reaktand und der zweite Reaktand werden in Kon- 
takt gebracht und die Reaktanden werden homogen im Suspensionsme- 
dium verteilt. Die Reaktions-Suspension weist typischerweise ei- 

45 nen Feststoff gehalt von 10 bis 50 Gew.-% auf. Der Feststoff gehalt 
ist nach oben lediglich dadurch begrenzt, dass die Suspension 
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noch gut pumpbar sein soil. Andererseits ist das Arbeiten mit 
stark verdiinnten Suspensionen nicht wirtschaftlich. 

Fur die Zubereitung der Reakt ions-Suspension ist die Reihenfolge 
5 der Zugabe der Reaktanden zum Suspensionsmedium an sich nicht 
kritisch. Im Allgemeinen ist es jedoch bevorzugt die Reaktions- 
Suspension zuzubereiten, indem man eine Suspension des ersten Re- 
aktanden in dem Suspensionsmedium mit dem fliissigen oder gelosten 
zweiten Reaktanden mischt. So schlammt man vorzugsweise den teil- 
10 chenformigen ersten Reaktanden in dem Suspensionsmedium auf und 
versetzt die erhaltene Suspension mit dem zweiten Reaktanden, 
falls dieser flussig ist, oder einer Losung des zweiten Reaktan- 
den in dem Suspensionsmedium oder einem damit mischbaren Losungs- 
mittel. 

15 

Die Zugabe des flussigen oder gelosten zweiten Reaktanden erfolgt 
zweckmaBigerweise, indem man den zweiten Reaktanden in einer der 
Reaktionszone vorgelagerten Einmischzone in einen Strom der Sus- 
pension des ersten Reaktanden eindosiert. Die Mischzeit in der 

20 Einmischzone sollte dabei kurz im Vergleich zur Verweilzeit in 
der Reaktionszone sein. Die Verweilzeit in der Reaktionszone be- 
tragt vorzugsweise wenigstens das 5-fache, insbesondere wenig- 
stens das 10-fache, besonders bevorzugt wenigstens das 20-fache 
der Verweilzeit in der Einmischzone. Die Verweilzeit in der Reak- 

25 tionszone betragt typischerweise 2 min bis 6 Stunden. 

Ein effektives Einmischen des zweiten Reaktanden kann man z.B. 
durch statische Mischelemente errreichen, die unmittelbar stro- 
mabwarts zur Zudosierungsstelle des zweiten Reaktanden angeordnet 

30 sind. Eine bevorzugte Art des Einmischens besteht jedoch darin, 
die Suspension mit einer hohen Stromungsgeschwindigkeit durch die 
Einmischzone zu fiihren und die Stromungsgeschwindigkeit dann zu 
verlangsamen. Dies erreicht man zweckmaBigerweise dadurch, dass 
der stromabwarts zur Zudosierungsstelle gelegene Teil der Ein- 

35 mischzone gegenliber dem Bereich der Zudosierungsstelle einen sich 
vergroBernden Querschnitt aufweist. Wegen des im Bereich der ho- 
hen Stromungsgeschwindigkeit herrschenden niedrigen statischen 
Drucks vermischt sich der zudosierte zweite Reaktand innig mit 
der durchstromenden Suspension. AnschlieBend wird die Stromungs- 

40 geschwindigkeit verlangsamt, um die fiir das erf indungsgemaBe Ver- 
fahren kennzeichnenden scherarmen Bedingungen einzustellen. 

Es ist auch moglich, den zweiten Reaktanden verteilt an mehreren 
Stellen zur Suspension des ersten Reaktanden zuzugeben. So kann 
45 z.B. eine Teilmenge des zweiten Reaktanden in einer der Reakti- 
onszone vorgelagerten Mischzone zugegeben werden und die Rest- 
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menge an einer oder mehreren Stellen in der Reakt ions zone ver- 
teilt zudosiert werden. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann adiabatisch durchgefuhrt wer- 
5 den, d.h. im Wesentlichen ohne Warmeaustausch mit der Umgebung. 
Andererseits ist es moglich, geeignete Warmetauschelemente zur 
Heizung und/oder Kiihlung vorzusehen, z.B. von einem Heiz- oder 
Kuhlmedium durchstromte Rohrschlangen, die im Mantel eines als 
Reaktionszone dienenden Strdmungsrohrs oder auf dem Mantel in 

10 warmeleitender Verbindung damit angeordnet sind. Von einem Heiz- 
oder Kuhlmedium durchstromte Einbauten in der Reaktionszone sind 
ebenfalls moglich, sind jedoch aufgrund der Gefahr sich ausbil- 
dender Turbulenzen nicht bevorzugt. Die Reaktionstemperatur va- 
riiert stark mit der Art der eingesetzten Reaktanden. Als allge- 

15 meiner Rahmen laJ3t sich eine Temperatur von -80 bis 250 °C ange- 
ben. 

In vielen Fallen ist es vorteilhaft, die Reaktions-Suspension in 
mehrere Teilstrome auf zuteilen und die Teilstrome durch parallel 
20 zueinander angeordnete Rohre zu fuhren. Die parallel angeordneten 
Rohre konnen von einem Warmetauschmedium umgeben sein, so dass 
sich das erfindungsgemaBe Verfahren in einfacher Weise in einem 
ublichen Rohrbundelwarmetauscher durchfuhren laBt. 

25 Die Reaktions-Suspension bewegt sich in der Reaktionszone im We- 
sentlichen in der Stromungsf orm eines Pfropfens oder eines para- 
bolischen Profils fort. Es ist m6glich # die radiale Durchmischung 
der Reaktions-Suspension durch geeignete Einbauten in der Reakti- 
onszone zu verbessern. Hinsichtlich der Form und Anordnung der 

30 Einbauten ist jedoch dafiir Sorge zu tragen, dass der scherarme 
Charakter der Stromung nicht beeintrachtigt wird. 

Das gebildete unlosliche Reaktionsprodukt wird zweckmafligerweise 
durch Sedimentation oder vorzugsweise durch Filtration abge- 
3 5 trennt. Hierzu wird die Suspension vorzugsweise ohne Passieren 
eines Forderorgans direkt auf ein Filterorgan gegeben. Zur Fil- 
tration eignen sich beispielsweise Bandfilter, Drehfilter, Fil- 
terpressen oder Zentrifugen. Bevorzugt sind kontinuierlich arbei- 
tende Filterorgane, insbesondere Bandfilter, 

40 

Als erster Reaktand fur das erfindungsgemaBe Verfahren kommen 
beispielsweise Salze organischer oder sauerstof f haltiger anorga- 
nischer Sauren oder Alkoholate in Betracht; als zweiter Reaktand 
kommen anorganische oder organische Saurehalogenide und Alkylha- 
45 logenide in Betracht. 



JOCID: <WO_0302041M1J_> 



6 

Geeignete Salze organischer oder sauerstof f haltiger anorganischer 
Sauren sind die Alkali-, Erdalkali- oder Ammoniums alze aliphati- 
scher r aromatischer oder heteroaromatischer Carbonsauren oder 
Sulfonsauren. Hierzu zahlen Ci-Ci 8 -Alkancarbonsauren, wie Ameisen- 
5 saure, Essigsaure oder Propionsaure, sowie ein- oder zweikernige 
aromatische Carbonsauren mit gegebenenf alls ein oder zwei unter 
Stickstoff , Sauerstof f oder Schwefel ausgewahlten Ringheteroato- 
men, die ein bis vier unabhangig unter Ci-C 4 -Alkyl, Ci-C 4 -Alkoxy, 
Nitro oder Halogen ausgewahlte Substituenten tragen konnen, wie 
10 Benzoesaure, Naphthoesaure oder Pyridincarbonsaure . 

Geeignete Alkoholate sind die Alkali- oder Erdalkalisalze von Al- 
koholen oder Phenolen. Hierzu zahlen geradkettige oder verzweigte 
Ci-Ci 8 -Alkanole r wie Methanol oder Ethanol sowie ein- oder zwei- 
15 kernige aromatische Hydroxyverbindungen , die wie vorstehend sub- 
stituiert sein konnen. 

Unter den Alkalimetallsalzen sind im Allgemeinen die Natrium- und 
Kaliumsalze bevorzugt- Besonders bevorzugt sind auch die Ammoni- 
20 umsalze, die sich von Ammoniak und Aminen ableiten konnen. Dazu 
zahlen beispielsweise Tetra-Ci-Ci 8 -Alkylairunoniumsalze, wobei die 
Alkylreste gleiche oder verschiedene Bedeutung aufweisen konnen. 

Geeignete anorganische Saurechloride sind beispielsweise Phos- 
25 phor(III)chlorid, Phosphor (V)chlor id, Thionylchlorid oder Sulfu- 
rylchlorid. Geeignete organische Saurechloride sind aliphatische, 
aromatische oder heteroaromatische Saurehalogenide, insbesondere 
die -chloride. Hierzu zahlen die Halogenide von Ci-Ci 8 -Alkancar- 
bon- und Sulfonsauren, wie Acetylchlorid, Propionylchlorid oder 
30 Methansulfonsaurechlorid, sowie die Halogenide ein- oder zweiker- 
niger aromatischer Carbonsauren oder Sulfonsauren, die wie vor- 
stehend substituiert sein konnen, wie Benzoylchlorid, 
Benzolsulfonsaurechlorid oder p-Toluolsulfonsaurechlorid. 

35 Geeignete Alkylhalogenide sind sind primare, sekundare oder tjsr- 
tiare Alkylchloride , -bromide oder -iodide. Hierzu zahlen gerpd- 
kettige oder verzweigte Ci-Ci 8 -Alkylhalogenide wie Methylchlorid, 
Ethylchlorid oder tert-Butylchlorid. 

40 Geeignete Suspensionsmedien sind aliphatische und aromatische 

Kohlenwasserstof fe, wie Hexan, Heptan, Octan, iso-Octan, Cyclohe- 
xan, Methylcyclohexan, Benzol, Alkylbenzole mit bis zu drei 
Ci-C 4 -Alkylresten am aromatischen Kern, wie Toluol, o-, m- und p- 
Xylol und deren Gemische; halogenierte Kohlenwasserstof fe, insbe- 

45 sondere chlorierte Kohlenwasserstof fe, wie Dichlormethan, Trich- 
lormethan, 1 , 2-Dichlorethan, 1, 1, 2-Trichlorethan, Chlor benzol, 
Perchlorethylen, 1 , 2-Dichlorpropan; fluorierte Kohlenwasser- 
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stoffe, wie Fluorbenzol oder Fluoralkyl-substituierte Benzole; 
Ether , wie Diethylether , Diisopropylether , Dioxan, Tetrahydrof u- 
ran, Dimethoxyethan, Diethylenglycoldimethylether ; Ketone , wie 
Aceton, Cyclohexanon, Methylisobutylketon; oder Estern, wie 
5 Ethylacetat; organische Nitroverbindungen, wie Nitromethan oder 
Nitrobenzol . 

Das Suspensionsmedium kommt vorzugsweise in im Wesentlichen was- 
serfreier Form zum Einsatz, d.h. der Wassergehalt des Suspen- 
10 sionsmediums betragt vorzugsweise weniger als 0,5 Gew.-%, insbe- 
sondere weniger als 0,1 Gew.-%. 

Die Erfindung wird durch die beigefugte Figur und die folgenden 
Beispiele naher veranschaulicht . 

15 

Figur 1 zeigt schematisch eine zur Durchfiihrung des erfindungsge 
maflen Verfahrens geeignete Vorrichtung. Zum Verstandnis nicht er 
f order liche, an sich selbstverstandliche Details sind weggelas- 
sen . 

20 

Der Reakt ions zone 1 wird uber die Pumpe 2 und die Rohrleitung 3 
eine Suspension eines festen Reaktanden in einem Suspensionsme- 
dium zugefiihrt. Uber eine Mischdiise 4 wird ein fliissiger oder ge 
loster zweiter Reaktand eindosiert, der iiber die Pumpe 5 und die 
25 Leitung 6 herangefiihrt wird. Die die Reaktionszone verlassende 
Suspension wird uber die Leitung 7 abgefuhrt und einem Filteror- 
gan zugefiihrt. 

Beispiele: 

30 

Beispiel 1 : 

Einem senkrecht aufgebauten Stromungsrohr von 150 cm Lange und 3 
cm Durchmesser wurde von unten eine Suspension von Ammoniumben- 

35 zoat in Dichlorethan (20 Gew.-%) mit einer Dosierrate von 2000 
g-h~ x zugefiihrt. Gleichzeitig wurden vor dem Eingang des Stro- 
mungsrohres uber ein T-Stuck 131,5 g-h- 1 Phosphor (III) chlorid der 
Suspension zudosiert. Die Ammoniumbenzoat-Suspension wurde auf 6 
bis 7 oc vorgekuhlt f das Phosphor ( III) chlorid hatte Raumtempera- 

40 tur. Im Rohr bildete sich eine Pf ropf enstromung aus, die durch 
eine Reynolds-Zahl von weniger als 2 000 charakterisiert war. Die 
Temperaturen betrugen unten (etwa 5 cm nach der Phosphor (III) - 
chlorid-Zugabe) 31 °C und im Uberlauf 36 °C. Der Uberlauf wurde 
iiber eine Drucknutsche filtriert. Der Benzoesauregehalt im Fil- 

45 trat wurde nach Hydrolyse mit Acetonitril/Wasser zu 17 ,0 Gew.-% 
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bestimmt, der Chlorid-Gehalt zu weniger als 0,32 Gew.-%. Der Fil- 
terwiderstand des Ammoniumchlorids betrug 3,8 -10 12 mPa-s-irr 2 . 

Beispiel 2 : 

5 

Dem Stromungsrohr aus Beispiel 1 wurde von unten eine Suspension 
von Ammoniumbenzoat in Dichlorethan (24,2 g in 100 ml) mit einer 
Dosierrate von 25,6 ml/min zugefuhrt. Gleichzeitig wurden vor dem 
Eingang des Stromungsrohres uber ein T-Stuck 7,72 ml einer 20 

10 gew.-%igen Losung von Phosphor ( III ) chlorid in Dichlorethan der 
Suspension zudosiert. Im Rohr bildete sich eine Pf ropf enstromung 
aus. Die Temperatur betrug etwa 5 cm nach der Phosphor (III) chlo- 
rid-Zugabe 38 °C. Der Uberlauf wurde iiber eine Drucknutsche fil- 
triert. Es wurde etwa 33,3 g/min Filtrat erhalten- Der Benzoesau- 

15 regehalt im Filtrat wurde nach Hydrolyse mit Acetonitril/Wasser 
zu 14,2 Gew.-% bestimmt. Der Filterwiderstand des Ammoniumchlo- 
rids betrug 4, 9 -10 12 mPa-s-m* 2 . 



Vergleichsbeispiel 3: 



20 



In einem Riihrkessel mit doppeltem Impellerruhrer wurden 3127 g 
einer 20% Ammoniumbenzoat-Suspension bei 15 °C vorgelegt und 226,8 
g Phosphor (III) chlorid in 45 Minuten zugetropft. Der Ruhrer lief 
mit 80 U/min. Der Ansatz wurde noch 40 Minuten bei 15 bis 18 °C 
25 nachgeruhrt. Anschliefiend wurde uber eine Drucknutsche filtriert. 
Der Filterwiderstand des Ammoniumchlorids betrug 2 bis 
2,5-10 13 mPa-s-nr 2 . Im Filtrat wurden nach Hydrolyse mit Wasser/ 
Acetonitril 17,4 Gew.-% Benzoesaure nachgewiesen. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Durchfuhrung einer Fest/Fliissig-Reaktion, bei 
dem man 

a) eine Reaktions-Suspension zubereitet, die einen ersten 
Reaktanden suspendiert und einen zweiten Reaktanden ge- 
16s t in einem Suspensionsmedium enthalt, wobei eines der 
Reaktionsprodukte unloslich im Suspensionsmedium ist, 

b) die Reaktions-Suspension durch eine langliche Reaktions- 
zone leitet, wobei die Reynolds-Zahl der Stromung weniger 
als 20000 betragt, und 

c) das gebildete unlosliche Reaktionsprodukt abtrennt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Reynolds-Zahl der 
Stromung weniger als 10000 betragt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei dem die Langsachse der 
Reaktionszone vertikal verlauft. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche- bei dem 
man die Reaktions-Suspension zubereitet, indent man eine Sus- 
pension des ersten Reaktanden in dem Suspensionsmedium mit 
dem fliissigen oder gelosten zweiten Reaktanden mischt, 

5 . Verfahren nach Anspruch 4 , bei dem die Verweilzeit der Reak- 
tions-Suspension in der Reaktionszone wenigstens das 10-fache 
der Mischzeit betragt. 

6. Verfahren nach Anspruch 4 oder 5, bei dem man den zweiten Re- 
aktanden in einen Strom der Suspension des ersten Reaktanden 
eindosiert. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, bei dem man die Stromungsgeschwin- 
digkeit der Suspension nach dem Eindosieren des zweiten Reak- 
tanden verlangsamt. 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche , bei dem 
man die Reaktions-Suspension in mehrere Teilstrome aufteilt 
und die Teilstrome durch parallel zueinander angeordnete 
Rohre f iihrt . 



10 

9, Verfahren nach Anspruch 8, bei dem man als parallel angeord- 
nete Rohre verwendet, die von einem Warme- 
tauschmedium umgeben sind. 

5 10. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem 
man das unlosliche Reaktionsprodukt durch Filtration ab- 
trennt . 

11. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem 
10 der erste Reaktand unter Salzen organischer oder sauerstoff- 

haltiger anorganischer Sauren oder Alkoholaten ausgewahlt ist 
und der zweite Reaktand unter anorganischen oder organischen 
Saurehalogeniden und Alkylhalogeniden ausgewahlt ist. 

15 12. Verfahren nach Anspruch 11 f bei dem das Suspensionsmedium un- 
ter Kohlenwasserstof fen, halogenierten Kohlenwasserstof f en, 
Ethern, Ketonen oder Estern ausgewahlt ist. 

13. Verfahren nach Anspruch 12 , bei dem das Suspensionsmedium 
20 ausgewahlt ist unter 1, 2-Dichlorethan, 1 , 2-Dichlorpropan und 

Mischungen davon. 

14. Verfahren nach Anspruch 11, bei dem man als ersten Reaktanden 
ein Alkalimetallsalz oder das Ammoniumsalz der Benzoesaure 

25 und als zweiten Reaktanden Phosphor (III) chlorid verwendet. 
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